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Рис. 1. Зависимость потери массы от температуры разложения 
 
Анализ представленных данных показывает, что выбранная модель достаточно полно 
описывает изучаемый процесс. В результате решения системы уравнений были получены 
следующие результаты: K1=0.03; K2=225; n1=1.04; n2 =1.2; ∆H=5.16кДж/моль; 
Cp=25.5Дж/моль К 
Из представленных выше уравнений, становится возможным определение времени, 
необходимого для протекания реакции при заданной глубине разложения и температуре. 
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С 2001 года Украина является единственной страной из бывшего СССР, имеющей 
свою Национальную Фармакопею, которая гармонизирована с Европейской. 
Государственная Фармакопея Украины (ГФУ) стала неотъемлемой частью 
фармацевтической жизни страны и помогет перейти на европейские стандарты качества 
лекарственных средств. В 2004 году вышло в свет первое дополнение к ГФУ1, в которое 
была включена общая статья «Статистическая обработка результатов химического 
эксперимента» [1]. По сравнению с аналогичной статьей ГФ СССР 11 издания (ГФ11) [2] она 
имеет ряд отличий. Наиболее значительное изменение касается введения раздела 
статистического анализа функции нескольких случайных переменных, который отсутствует 
в ГФ11. В фармакопейном анализе наиболее часто реализуется методика, в которой 
параллельно анализируется испытуемый и стандартный растворы. 
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Цель данной работы – написание программы для прогнозирования общей 
неопределенности анализа готового лекарственного средства методом ВЭЖХ и ГЖХ для 
оптимизации методики контроля качества на примере анализа препарата «Диклофенак 
натрия, 2.5% раствор для инъекций». Необходимо провести анализ качества готового 
лекарственного средства исходя из теоретически рассчитанной неопределенности 
пробоподготовки на основании табличных данных для мерной посуды и практически 
полученной неопределенности хроматографического анализа. Расчет погрешности при 
помощи программы позволит оптимизировать процесс контроля качества фармацевтической 
продукции. 
Решение о качестве продукции, принимаемое на основании результатов анализа, 
должно быть метрологически обосновано. Фармакопеи – как Европейская фармакопея (ЕР), 
так и Американская фармакопея (USP) – используют следующую концепцию: «Результаты 
анализа принимают во внимание без учета доверительных интервалов». Это предполагает, 
что пределы содержания и неопределенность анализа должны быть взаимоувязаны. 
Можно выделить две составляющие неопределенности анализа ( AsΔ ), которые 
необходимо учитывать при разработке методики: 
• неопределенность конечной аналитической операции ( FAOΔ ); 
• неопределенность пробоподготовки ( SpΔ ). 
Неопределенность конечной аналитической операции (FAO) зависит от конкретной 
методики и от оборудования. В связи с этим неопределенность FAO необходимо 
контролировать при каждом выполнении анализа. Для этого в хроматографических 
методиках в тесте «Пригодность хроматографической системы» регламентируется 
максимально-допустимое относительное стандартное отклонение (RSDmax). 
Неопределенность пробоподготовки ( SpΔ ), наоборот, легко поддается 
стандартизации. Использование соответствующей мерной посуды и весов обеспечивает 
неопределенность операций взвешивания и разбавления, не превышающей известных 
предельных значений. Указания по оценке неопределенности пробоподготовки и 
информация о неопределенности объемов для мерных колб, операций взвешивания и для 
последовательных разведений приведена в ГФУ. Поэтому экспериментальное изучение 
неопределенности пробоподготовки во многих случаях не требуется – ее можно легко 
прогнозировать. При этом неопределенность пробоподготовки легко регулируется 
правильным выбором используемых разведений и навесок. 
Для готовых лекарственных средств общая неопределенность анализа должна 
соответствовать условию [3]: 
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где В – симметричные допуски содержания. 
Прогнозированная полная неопределенность результата анализа ( AsΔ ) может быть 







где iΔ  – отдельная составляющая неопределенности, выраженная как односторонний 
относительный доверительный интервал для уровня надежной вероятности 95 %, в процентах. 
Обычно полную неопределенность AsΔ  можно разбить на составляющие, связанные с 
неопределенностью пробоподготовки ( SpΔ ) и с неопределенностью конечной аналитической 
операции ( FAOΔ ). В таком случае полная неопределенность результата анализа ( AsΔ ) будет 
рассчитываться по формуле: 
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.22 SpFAOAs Δ+Δ=Δ  
 
Программа разработана средствами Visual Basic. Программа предназначена как для 
практических аналитиков контрольно-аналитических лабораторий фармацевтических 
предприятий, так и для разработчиков аналитической нормативной документации. Имеет 
дружественный интерфейс и проста в обращении, может применяться для анализа других 
лекарственных средств методами газовой и жидкостной хроматографии. 
Таким образом, разработанная нами программа помимо конкретной практической 
задачи обработки результатов хроматографического анализа готовых лекарственных средств 
может быть применима на стадии разработки указанных методик с целью их оптимизации и 
валидации. 
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Активные угли применяются в промышленности как адсорбенты для разделения и 
очистки веществ в газовой и жидких фазах, в качестве катализаторов и носителей 
катализаторов, хемосорбентов и осушителей. Эффективное использование угля для решения 
той или иной производственной задачи возможно при соответствии его качества (пористая 
структура, природа поверхности, состав минеральной части, механическая прочность) 
условиям проведения технологического процесса. 
Технологический процесс активирования угля-сырца (конденсированного углерода), 
заключается в термической обработке его парогазовой смеси при следующих параметрах: 
температура – 850÷900 ºС, давление газа – 0,03 МПа, давление воздуха –0,3 МПа, водяного 
пара – 0,6 МПа. Данный процесс является фактически окислением и сопровождается 
удалением части скелетного углерода в виде оксидов углерода, в результате чего происходит 
развитие пористой структуры и уголь становится активным, т.е. эффективным поглотителем 
веществ из газовой среды и растворов (адсорбентом). 
Повышение температуры активации выше 900°С приводит к ухудшению качества 
углерода и графитизации поверхности угля. Понижение температуры ниже 800 - 850°С 
приводит к резкому снижению интенсивности процесса за счет уменьшения коэффициента 
разложения пара; последний при оптимальных условиях (850 – 900 °С) составляет 40 - 45%.  
Поддержание температуры активации требует притока тепла. Применение программ-
симуляторов, таких как Hysys, Unisim, ChemCad, для отыскания оптимальных условий 
использования тепла, получаемого при сжигании продуктов активации, позволяет снизить 
себестоимость полученного продукта и количество твердых отходов – золы и пылевидного 
угля. Основным преимуществом таких программ является то, что пользователю не требуется 
разрабатывать модели каждого аппарата технологической схемы; он лишь конфигурирует 
блоки, входящие в состав библиотеки. Каждый блок моделирует часть процесса – аппарат, 
поток или регулятор. 
